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Organo Clay-Verbindungen werden als Thixotropiermittel in der Farben und Lackindustrie. als Bohrspulungszusatz 
oder als Formsandbinder in der GieGereiindustrie eingesetzt, konnen aber auch als Fullstoff in der Plast- und 
Elastindustrie Anwendung finden. Der Erfindung liegt die technische Aufgabe zugrunde. ein Verfahren zur 
Herstellung von Organo-ClayVerbindungen mit hohem Quellvermogen aus verfugbaren tonmineralhaltigen 
Rohstoffen und organischen Ammoniumverbindungen bzw. Aminen zu entwickeln. das sich gegenuber den 
bekannten Verfahren durch geringeren Einsatz von Material, weniger Verf ahrensstufen und hohere Leistung 
auszeichnet. Oabei sollen die organischen Substanzen in fester oder wenigstens in pastoser Form den 
Tonmineralsuspensionen zugesetzt werden konnen. ErfindungsgemaG wird die technische Aufgabe dadurrh gelost 
daG die Umsetzung der tonmineralhaltigen Rohstoffe mit den organischen Verbindungen in Gegenwart einer 
flussigen Phase in NaGmuhlen durchgefuhrt wird. 
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1 . Verfahren zur Herstellung von Organo-Clay-Verbindungen aus tonmineralhaltigen Rohstoffen und 
langkettigen Aminen und/oder Salzen der entsprechenden Ammoniumverbindungen und/oder 
Salzen der entsprechenden Quartarverbindungen, gekennzeichnet dadurch, daft die Umsetzung 
der tonmineralhaltigen Rohstoffe mit den organischen Stoffen in einer Naftmuhle durchgefuhrt 
wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daft montmorilonithaltige Rohstoffe 
eingesetzt werden. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daft Friedlander Ton eingesetzt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daft der tonmineralhaltige Rohstoff einer 
Klassierung unterworfen wird und die Fraktion < 10pm, vorzugsweise < 2pm, mit den organischen 
Stoffen umgesetzt wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 und 4, gekennzeichnet dadurch, daft der tonmineralhaltige Rohstoff in 
einem Hydrozyklon klassiert und die den Feinkornanteil enthaltende Suspension mit den 
organischen Stoffen umgesetzt wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daft als organische Stoffe Ammoniumsalze 
und/oder quartare Ammoniumverbindungen, die eine Kohlenwasserstoffkette mit mehr als 

8 C-Atomen enthalten, eingesetzt werden. 

7. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daft die tonmineralhaltigen Rohstoffe 
zunachst in die H*-Form iiberfuhrt werden und dann mit Aminen, die mindestens eine 
Kohlenwasserstoffkette mit mehr als 8 C-Atomen enthalten, umgesetzt werden. 

8. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daft die organischen Stoffe in organischen, 
mit Wasser mischbaren, Losungsmitteln, vorzugsweise in Ethanol oder Methanol, gelost eingesetzt 
werden. 

Anwendungsgebiet der Erfindung 

? Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Organo-Clay-Verbindungen mit sehr hoher Quellfahigkeit aus 
tonmineralhc.tigen Rohstoffen und organischen Ammonium salzen oder Aminen. Oiese Organo-Clay-Verbindungen werden als 
Thixotropierminel in der Farben- und Lackindustrie. als Bohrspulungszusatt oder als Formsandbinder in der GieQereiindustrie 
eingesetzt. konnen aber auch als Fullstoff in der Plast- und Etastindustrie Anwendung finden. 

Char akteristik des bekannten Standes der Technik 

Tonminerale sind in der Lage, mit vielen organischen Stoffen Verbindungen zu bilden. Von technischer Bedeutung sind 
besonders Verbindungen. die aus monorillonitischen Tonmineralen und organischen Ammoniumverbindungen, die 
mindestens eine Kohlenwasserstoffkette mit mehr als 8 C-Atomen enthalten, bestehen. Diese Organo-Clay-Verbindungen 
stellen eine neue Verbindungsklasse dar, die in der Natur nicht vorkommt. 

Aufgrund ihrer Eigenschaften. besonders der Eigenschaft, in nichtwaftrigen Losungsmitteln zu quellen und dadurch Sole oder 
Gele mit hoher Viskositat und teilweise thixotropen Verhalten zu bilden. werden sie in vielen Industriezweigen eingesetzt. Sie 
werden unter den Handelsnamen Bentone und Ivegel auf den Markt gebracht. 

Die technische Herstellung (Ullmann's Enzyklopadie der techn. Chemie Band 21,4., neubearbeitete und erweiterte Auflage, 
Verlag Chemie Weinheim/Bergsir.; erfolgt grofctenteils in der Weise, daB aus montmorillonithaltigen Rohstoffen zunachst sehr 
femdisperseFrakiionen abgetrennt werden. die hauptsachlich aus Montmorillonit bestehen. Oazu wird eine waSrige Suspension 
hergestollt. aus der zunachst nichnonige Verunreinigungen durch Sedimentation oder Zentrifugation abgetrennt werden. 
Liegen die montmonlloniiischen Bestandteile nicht in der Na-Form vor, erfolgt meist eine Na-8e!egung durch Behandlung mit 
Soda. Wenn man hochwertige Organo-Clay-Verbindungen herstellen will, schliefU sich eine weitere Klassierung an, Diese kann 
zweckmaftigerweise in einem Hydrozyklon erfolgen. Die Trennwirkung ist urn so groGer. je geringer der Feststoffgehalt der 
Ausgangssuspension is:. Verwendet man sehr dunne Suspensionen, ist es erforderlich. den Hydroxzyklonuberlauf vor der 
weiteren Verarbenung emzuengen. Da dies meist durch Eindampfen erfolgen mufi. bedeutet daseinen sehr energieaufwendigen 
Prozeft. 

Von den emgesc.r.en Rohs:o"en onnen i*n allgeme'.r.en nur e:wa 50 % fur d;e Herste'Ur.g cqt Organo-Clay-Verbindungen 
verwendet wercen. Der Rest wird meistens /erworfen. 

Trotz der ooen ceschnetenen. aufwencigen Vorbehand jng hefern viele Rohstoffe nur Organo-Oay-Veroindungen m t relativ 
genngen Cueiiver-^ogen Mgn ha: aeshalb versucSv. die A^foereiiung zu ir.tensivieren. i 3. durch Emsatz von Apparaten. die 
*e cesonders intensive ~ ec.^ansche Bearsor jch w ng sewirken. wte z 3 T^rrroloser. Die vercunrv.cn Suspensionen 
es:s;offgena : : 0.0*— D." '<g'"«g; -ver^en ret Te*~cera:uren rwischen SO -nc SO C r~r, de^ orrjamschen Product umgesetzt. Das 
erfclg: meis: - r ~'er v.'etse. z& aus dSTt orga^.schen A~~-o^iumsalz e»ne A-aOnge Lcsung hergestellt wird. die dann der 
T-r— .,nera!s^sr.ens;on zugesetz: wire Da es s«cS r.ei £er 2.lcung Jer Organo C!av-Verb:nci;ngen urn cmcn lonenaustausch 
;-.v»schen f!uss:ger 'ester Phase ^5n*-e!:. :s: e-^e ir;orv /o iXrcrT-'Sc^ung erfcr;:ef!ich. .v*s "-eis; durch mtensives Ruhren 
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Dad:c benotigten organischen Wroindungen in Wasser sehr schwer loslich smd, vcrwendet man im allgemeinen sehr verdunnte 
Losungen dieser Produkte (Gehal: an orgamscher Substanz wemger als 10g/l). Man kann die orgamsche Subst3nz auch zunachst 
m orgamschen, mit Wasser mischtraren losungsmitteln. wie z.B. AUoholen. aufloscn und diese Losungen der 
Tonmmeralsuspension zusetzen 

\ach Ablauf der Umsetzung wercen die gebildeten Organo-ClayVerbmdungen abMtnen bzw. abzentnfugiert, gewaschen und 
bei 6O-70'C getrocknet. Die Trocknung wird metst so durchgefuhn. daG die getrockneten Produkte noch emen Restwassergehalt 
von 2-3°o aufweise.i. Das Sndprodukt wird schlieGlich auf die erforderliche Feinheit aufgemahlen. 
Der lonenaustausch kann auch in organischen Systemen durchgefuhrt werden. Fur bestimmte Einsa^gcbiete. z.B. fur 
GieGereiformschlichten kann daher die erhaltene Suspension ohne weitere Behandlung eingesetn werden. Ein wesenthcher 
Nachteilallerbekannten Verfahren besteht darin, daG sie sehr aufwendig sind. Das betrifft besonders die Herstellung der fur die 
Umsetzung erforderlichen Tonmineralfraktionen. Ein weiterer Nachteil ist, daft die eingesetzten Rohstoffe nur ungenugend 
ausgenuizt werden konnen. SchlieGlich besteht ein wesentlicher Mangel darin. daG sich aus vielen Rohstoffen trotz hoher 
Aufwendungen nur Produkte gewinnen lassen, die ein relativ geringes Quellvermdgen aufweisen. 



Zt el dor Erfindung 

Zielder Erfindung »st es. aus tonmineralhaltigen Rohstoffen auf emfache WeiseOrganoClay-Verbindungen herzustellen. die em 
hohes Quellvermogen in organischen losungsmitteln aufweisen. 

Darlegung des Wesens der Erfindung 

Der Erfindung liegt die technische Aufgabezugrunde, ein Verfahren zur Herstellung von Organo-Clay-Verbindungen mit hohem 
Quellvermogen aus verfugbaren tonmineralhaltigen Rohstoffen und organischen Ammoniumverbindungen bzw. Aminen zu 
entwickeln, das sich gegenuber den bekannten Verfahren durch geringeren Einsatz von Material, weniger Verfahrensstufen und 
hohere Leistung auszeichnet. Dabei sollen die organischen Substan2en in fester oder wenigstens in pastoser Form den 
Tonmineralsuspensionen zugeseizt werden konnen. 

ErfindungsgemaG wird die technische Aufgabe dadurch geldst. daG die Umsetzung der tonmineralhaltigen Rohstoffe mit den 
organischen Verbindungen in Gegenwarl einer flussigen Phase in NaGmuhlen durchgefuhrt wird. 

Als NaGmuhlen eignen sich besonders Kugelmuhlen. Die Umsetzung lauft in Ruhrwerkskugelmuhlen bedeutend schneller ab als 
in Trommelkugelmuhlen. In bezug auf das Quellvolumen gibt es optimale Herstellungsbedingungen. Von besonderer 
Bedeutung ist die Menge des organischen Stoffes, der in das Montmorillonitgitter eingebaut wurde. Das beste Quellvermogen 
besiuen im allgemeinen solche Stoffe. die der Kationenaustauschkapazitat aquivalente Mengen organischer Verbindungen 
enthalten. 

Man kann als flussige Phase Wasser verwenden. Es ist aber auch moglich, die UmseUung in Gegenwart eines nichtwaGrigen 
Losungsminels bzw. einer Mischung aus Losungsmittel und Wasser vorzunehmen. Fuhrt man die Umsetzungen in Gegenwart 
von Wasser durch, ist es erforderlich, nach Ablauf der Reaktion den Feststoff aus der Suspension abzutrennen, zu waschen. zu 
trocknen und nachzuzerkleinern, wobei die Trocknung moglichst bei Temperaturen kleiner als 100 d C durchgefuhrt werden 
sotlte. 

Nach dem erfindungsgemaGen Verfahren ist es moglich, die tonmineralhaltigen Rohstoffe ohne vorherige Aufbereitung 
emzusetzen. Besonders kostensenkend ist es, den Rohstoff chne vorherige Klassierung einzusetzen. weil dadurch einmal ein 
aufwendiger TrennprozeG eingespart werden kann, was zu einer Senkung des spezifischen Rohstoffverbrauchs fuhrt. Arbeiter 
man in waGrigen Systemen, konnen die anorganischen Rohstoffe sogar ohne vorherige Trocknung eingesetzi werden, wodurch 
die Stufe der Trocknung eingespart werden kann. 

Ein weiterer Voneil des erfindungsgemaGen Verfahrens besteht darin, den anorganischen Rohstoff in stuckiger Form 
emzusetzen. so daG die Verfahrensstufe der Zerkleinerung des organischen Rohstoffes entfallt. 

Naturlich ist es auch moglich. den organischen Rohstoff vor der Umsetzung in der Muhle mit der organischen Verbmdung einer 
Vorbehandlung zu unterziehen. In bestimmten Fallen kann es gunstig sein, nur die feindispersen Fraktionen des anorganischen 
Rohstoffes als Ausgangsprodukt emzusetzen. In solchen Fallen bietet sich die Klassierung in einem Hydrozyklon an. Dabei ist es 
besonders gunstig. die Klassierung so durchzufuhren, daG der Uberlauf ohne weitere Vorbehandlung als Ausgangsprodukt fur 
die Umsetzung mit der organischen Verbindung eingesetzt werden kann. In bestimmten Fallen kann es erforderlich sein. den 
naturlichen Rohstoff zunachst emem Kationenaustauscb zu unterziehen. Die Umsetzung mit den entsprechenden Losungen 
<ann sowohl m Aggregaten durchgefuhrt werden, die dem NaGmahlprozeG vorgeschaltet werden; es ist aber auch moglich, den 
lonenaustausch in der NaGmuhle durchzufuhren, in der dann die Umsetzung mit der organischen Verbindung realisiert wird, 
wodurch wiederum eine Verfahrensstufe eingespart werden kann. 

Als anorganische Rohstoffe eignen sich besonders solche, die einen moglichst groGen Gehalt an monimonllomtischen 
Bestandteilen haben. Fur bestimmte Emsatzgebiete konnen aber auch Rohstoffe verwendet werden. die relativ geringe Geh3lte 
an mcntmorillonitischen Bestandteilen bzw, andere quellfahige Wechsellagerungsmmerale enthalten. So ist es z. B moglich. 
aus Fnedlander Ton nach de-^ erfinc-jngsge'-naGen Verfahren Organo-Clay-Verbmdungen herzustellen. die m bestirrr-ten 
Bereichen emgesetzt .ver^en «onnen 

SoM als crganische Ko^scnente em Amm emgesetr. werden. "St es erfor'Jeriich. die TonT^nerale zunachst m mrer H-Fcr^ zj 
...rc'-hren Das ■ a^n .n jer ,7e se er'olgen. daft zu Cen 3r.orgar.is:^on S „sconsoneri zunachst entssrcchenrte S J^rcn :_~eso':t 
.*. e f Hen .■. z cei c*e L *** se'Z-"* ~ cen verCunnten S^^r en ent /.orJer « tr do f U~**ietzur.g mt cten or ^ 3~ . v. *v?n Stolon c f ~ 1 -.><^ 
O^n. .:.e w "-i'?::.' t ~* t -en Sa-.ren orn vcr ter Ur~se*;^ng ~ t "on jr^-^p'Scren VerDmd-n-e" n :e r \ ]> •> ■; e- 

e ' 1 z 1 CJ 0 r ' 

- : s orcar sche Pc** stoffe •;*": r on sicn cnrrare. se*.unc 3re un'J tort: j re A~'^.e. do So?ze der entsorcc^en ten 

l cn'^ve.'::n:.r.:^::.v ; e S-3 ! :e cer er.:screchenc:ef^'.>3rt :ren '■.'err,inc:;.r.^en VorjussetZur-j -:t. uQ> 0"; r 

'. 'yr..r.T.„r ~* t **n rx .':ei>?''3 *? "e ;~!o*^'.v2sse r sto"*e*.te "*v' , ' > S Z ■ ~' z~~ e"* K 3!tei D e or^ v* *.:'.»:•'> V^rr, n # ! ^-.^en 
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konren als fcste Stoffe tz w m oastoser Form den Suspensionen m der Naft-^hle zugesetzt wcrden. ?s ist aber auch moglich die 
orgamschen ProCuVte vorher m Fiuss;g*e«ten aufzulosen und dese Losungen den Suspensionen zuzusclzen. 8ei den m Wasser 
mcht Oder schwer loshoien Vet bmdungen <ann cs voneilhah sem. dtese zunachst m orgamsche wassermischbare 
Losungsmmel. vorz jgs .veise AUohole. Jufzulosen end m Ciescr Form den waftngen Suspensionen zuzusctzen. 
Die Umsetzungs:emper Jtur onn m wciten Gf enzen var neren. Fur vi-?le Systeme hat es sich als gunstig erwiesen, die Reaction 
Dei Temperaturen zwischen SO unc 70 C durchzufuhren coenso tst es mogli:h. die Reaktionsdauer in weiten Grenzen zu 
varneren. Bei Umsetrungen m TrommeUugelmuhlen reich: meist erne Verweilzeit von 1 Stunde aus. um Produkte mit gutcn 
Eigenschaften herzusteUen. verwendet man hmgegen Ruhrvverkskugelmuhlen. laftt sich die Reak^ionszeit oft auf Wene klemer 
ais 10 Minuten reduzieren. 

Oie Umsetzung kann sowohl diskontmuier lich als auch kontmutcrlich durchgefuhn werden. Bei der kontmuierlichcn 
Prozeftfuhrung kann es voneilhaft sem. die Umsetzungen in mehrer en hmteremandergeschalteten Muhlen durchzufuhren bzw 
zumindest emen Teil der Suspension im Kreislauf zu fuhren. 

Bei der Trocknung der Produce ist darauf zu achten. daft diese Operation schonend durchgefuhn wird. Bei vielen Organo-Clay- 
Verbindungen is: es voneilhaft. die Trocknung so durchzufuhren. daft die getrockneten Produce noch emen bestimmten 
Wassergchalt aufreisen. 



Ausfuhrungsbeispiel 

Das erfindungsgemafte Verfahren soli anhand der folgenden 6 Beispiele naher erlautert werden: 
Beispiel 1 

I0g eincs DDR-Bentonns. der folgende Zusammensetzung hane: 0.409kg SiO ; /kg, 0.1 64 kg AI,O 3 /kg,0.13kg Fe,Oj/kg. 0.037 kg 
TiO,/kg. 0.028kg CaO/kg. 0.01 2kg MgO/kg mit einem Gluhverlust von 20.3% (25-1 000 °C) und der hauptsachlich aus 
Montmonllonit bestand. wurden in 89ml destilliertem Wasser suspendiert und 0.5h bei 50°C geruhrt. 2u dieser Suspension 
wurden 311ml emer 0,045molaren Stearvltrimethylammoniummethasulfat-tosung (technisches Produkt Zabulen £P. VEB 
Fenchemie Karl-Marx-Stadt) zugegeben. Die Suspension wurde 1 h bei 50 *C in einem 500-ml-Zweihalskolben geruhn. Danach 
wurde die Suspension m erne Filternutsche uber em Papierfilter gegeben und der Filterkuchen zweimal mit jeweiis 250ml 50 "C 
warmen Wasser gewaschen. Der gewaschene Ruckstand wurde 48h bei 60°C getrocknet und auf eine KorngroGe < I25um 
nachzerklemen. 

Durch diese Umsetzung wurden l3.8mmol des Stearvltrimethylammoniumrrieihasulfates an den Betomt angelagen. 2g des 
Produktes wtesen em Quellvolumen von 24ml in 100ml Nitrobenzen auf. 

Bei gleichem Emsatz der Rohstoffe wurde dieser Bentonit 1 h in einem 1 ,2-l-Mahlbehalter. der zu einem Drittel seines Volumens 
mit Porzellankugeln mit einem Durchmesser von 10mm gefullt war. einer Trommelkugelmuhle (VEB Keramische Werke 
Ottendorf-Oknlla) bei 50 C umgesetzt. Die Aufarbeitung der Suspension erfolgte analog. Durch die erfindungsgemafte 
Umsetzung wurden 13.7mmol des Stearyltrimethylammoniummethasulfates ar.^'agert. Das Quellvolumen von 2g Produkt in 
100ml Nitrobenzen betrug 51 ml. 

Beispiel 2 

7 g ernes Bentomts. w<e im Beispiel 1 charakterisiert. wurden in 218ml einer 0.045 molaren 

Stearyltnmethylammoniummethasulfat-Losung und 32ml Wasser 30s dispergiert. Die so erhaltene Suspension wurde 

8 Minuten in emem 0.32-l-Mahlbehalter. der zu 85% seines Volumens mi; Glasmahlkugeln mit einem Durchmesser von 3mm 
gefullt war. emer vemkal angeordneten Laborspindelmuhle des Typs 192 AK (VEB Maschinenfabrik Heidenau) bei 50X 
umgesetrt. Die Aufarbeitung der erhaltenen Suspension erfolgte analog Beispiel 1 . Durch diese Umsetzung wurden 1 3.7 mmol 
des StearylutmethYla^moniummethasulfates angelagen. Das Quellvolumen von 2g Produkt in 100ml Nitrobenzen betrug 33ml. 

Beispiel 3 

I0g Fnedlander Ton. der folgende Zusammensetzung hatte: 0.558kg SiO ; /kg. 0.184kg AI ; Oj/kg. 0.066kg Fe : Oj/<g. 0.02 «g 
MgO/kg. 0.009kg Na.O 'kg. 0.006kg CaOAg m.t emem Gluhverlust von 8,5% (25-1 000'C) und der hauptsachlich aus 
Montmonllonit -Muskovit-WechseMagerungsmineralien bestand. wurden in einem 500-ml-Zweihalskolben in 300ml 
destilher.em Wasser suspendiirt und 0.5h bei 50 X geruhrt. Zu dieser Suspension wurden 100ml emer O.G45molaren 
Stear/l:rir^e!hvla^~on;u^me!hasulf3t Losing gegeoen Die Suspension wurde 1 h bei 50*C geruhrt. Die Aufarbeitung cor 
Suspension erfolgte analog Beisoiel 1 Durch diese Umsetzung wurden 4.4 mmol des Stear Yltfimeihvlammoniumrrethasulf j'.es 
angelagen. Das Quellvolumen von 2g Produkt in 100ml Nitrobenzen betrug 10ml. 

Der gleiche Fneclancer Ton wurde erfmdungsgemaft umgeseut, mdem 7g des Tones in 67 ml emer 0.045molaren 
Stearyltrimethylammoniummethasulfat-Losung und 183ml destilliertem Wasser 30s dispergien wurden. Die so erhaltene 
S^soens»on wurde 3 V -n^t en in emer Labor scmdel^uhle 'Beiscel 2) tei 65 C umgcsetzt D«e Aufarbeitung der Susccn.s.on 
erfolgte analog Betscel " 3 -?rh die erfmd jngs^em.ifte Umsetzung wurden 2. 98 mrr ol des 

Stear/ltnr-«y - hv , 3'~~*'5rv — j'es l^-r.ci • D-iS Qjellvol;;rren von 2 r j Produkt m '00m| \itror:e , ven Setr.,*: *7*"*! 
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wurdcn 14,1 mmol des Oodecylamrnomumhydrochlondes angelagen. 2g des Produces w«esen em Quellvolumen von 40ml m 
100ml Nitrobenzen auf. 

lOg Bentovin wurden erfindungsgemaft mit 343ml einer 0.046mo!aren Dodecylammoniumhydrochloridlosung und 57ml 
destilliertem Wasser bei S5X 1 Stunde in emer Trommelkugelmuhle (8eispiel 1 ) umgesetzt. 
Die Aufarbeitung der Suspension erfolgte analog Beispiel 1. Ouch d^ese Umsetzung wurden l5.3mmol 
Dodecylammoniumhydrochlond angelagen. Das Quellvolumen von 2g Produkt in 100ml Nitrobenzen betrug 65 ml. 

Beispiel 5 

10g Bentovin, wie im Beispiel 4 charakterisiert, wurden mit 297ml einer 0.045molaren 

Stearvltrimethylammoniummethasulfatlosung und 103ml destilliertem Wasser in einer Trommelkugelmuhle 1 Stunde lang bei 
55*C umgesetzt. Die Aufarbeitung der Suspension erfolgte analog zu Beispiel 1. Durch diese Umsetzung wurden 1 3,4 mmol 
Stearyltrimethylammoniummethasulfat angelagert. Das Quellvolumen von 2g Produkt in 1 00ml Nitrobenzen betrug 55ml. 

Beispiel 6 

Friedlander Ton, wie im Beispiel 3 charakterisiert, wurde mittels Hydrozyklon klassiert. 54ml der Fraktion < 2pm (lOg Feststoff) 
wurden mil 244ml destillierten Wasser 0,5h bei 50*C in einem SOOml-Zweihalskolben geruhrt. Danach wurden 102 ml einer 
0.045molaren Stearyltrimethylammoniummethysulfat-Losung zugegeben und bei 50°C 1 h unter Ruhren umgesetzt. Die 
Aufarbeitung der Suspension erfolgte analog Beispiel 1. Es wurden 4,52 mmol Stearyltrimethylammoniummethasulfat an den 
Ton angelagert. 2g des Produkts wiesen ein Quellvolumen von 18ml in 100ml Nitrobenzen auf. 

Nach dem erfindungsgernaBen Verfahren wurden 38ml der Fraktion < 2 urn (7g Feststoff) mit 142 ml destilliertem Wasser und 
70ml einer 0,045 molaren StearYltrimethylammoniummethasulfat-Ldsung in einer Ruhrwerkskugelmuhle entsprechend 
Beispiel 1 umgesetzt und aufgearbeitet. Es wurden 3,12mmol Stearyltrimethylammoniummethasulfat an den Ton angelagert 
2g des Produktes wiesen ein Quellvolumen von 18ml in 100ml Nitrobenzen auf. 
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